(12) DEMANDE 



TIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAI 
EN MAT1ERE DE BREVETS (PCT) 



COOPERATION 



(19) Organisation Mondiaie de la Propriety 
Intellectuelle 

Bureau international 

(43) Date de la publication intemationale 
17 mai 2001 (17.05.2001) 




PCT 



(10) Numero de publication Internationale 

WO 01/35067 A2 



(51) Classification Internationale des brevets 7 : 



G01N 



(21) Numero de la demande Internationale: 

PCT/FR00/03099 

(22) Date de depot international: 

8 novembre 2000 (08.11.2000) 



francais 



(25) Langue de depot: 

(26) Langue de publication: 



(30) Donnees relatives a la priorite: 

99/14060 9 novembre 1999 (09.1 1.1999) FR 

(71) Deposant (pour tous les Etats designes saufUS): INSTI- 
TUT FRANCAIS DU PETROLE [FR/FR]; 1 & 4, avenue 
de Bois Preau, F-92852 Rueil Malmaison Cedex (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Inventeurs/Deposants (pour US seulement): ZHOU, 



Honggang [FR/FR]; 5, avenue de Buros, F-64000 Pan 
(FR). JOSE, Jacques [FR/FR]; Chemin du Molaret, 
F-38200 Villette de Vienne (FR). BROSETA, Daniel 
[FR/FR]; 23, rue Caumartin, F-75009 Paris (FR). ROBIN, 
Michel [FR/FR]; 7, avenue du Marechal Foch, F-78300 
Poissy (FR). DURANDEAU, Marc [FR/FR]; 8, rue G. 
Apollinaire, F-78860 Saint-Nom-la-Breteche (FR). 

(74) Mandataire: ELMALEH, Alfred; Institut Francais du 
Pettole, 1 & 4, avenue de Bois-Preau, F-92852 Rueil Mal- 
maison Cedex (FR). 

(81) Etats designes (national)! CA, GB, NO, US. 

Publiee: 

— Sans rapport de recherche Internationale, sera republiee 
des reception de ce rapport. 

En ce qui concerne les codes a deux lettres et autres abrevia- 
tions, se referer aux "Notes explicatives relatives aux codes et 
abreviations " figurant au debut de chaque numero ordinaire de 
la Gazette du PCT. 



(54) Title: METHOD AND DEVICE FOR DETERMINING THE THRESHOLD OF HEAVY FRACTION DEPOSIT 
CONTAINED IN A LIQUID HYDROCARBON FLUID 



o 



(54) Titre: METHODE ET DISPOSITIF DE DETERMINATION DU SEUIL DE DEPOT DES FRACTIONS LOURDES CONTE- 
NUES DANS UN FLUIDE HYDROCARBONE UQUIDE 

(57) Abstract: The invention concerns a method whereby a fluid sample is 
brought (1) at constant pressure Pe and temperature maintaining the heavy 
fractions, in particular asphaltenes, in dissolved state and/or in stable colloidal 
state, at the intake (4) of a capillary passage with high pressure drop. Said 
sample is forced to flow through the capillary conduit, at an increasing flow 
rate. The method consists in measuring (11) the fluid pressure Ps and the fluid 
flow rate D (12) at the outlet (5) of the capillary conduit and in representing the 
variation curve of the quantity AP = Pe - Ps or the quantity D as a function of 
the other quantity or as a function of time. The deposit pressure, characteristic 
of the threshold of deposit of heavy fractions, is defined as the value of pressure 
Ps, which corresponds to a change of the slope in the variation curve of the 
quantity AP or the quantity D. 

(57) Abrege: Un echantillon du fUride est amene* (1), a pression Pe et tempera- 
ture constantes maintenant les fractions lourdes, notamment asphaltenes, a Tetat 
dissous et/ou a Tdtat colloidal stable, a l'entree (4) d'un passage capillaire (3) 
a forte perte de charge. Ledit echantillon est contraint de s'ecouler a travers le 
conduit capillaire, avec un debit croissant. On mesure (1 1) la pression de fluide 
Ps et le debit D (12) de fluide en sortie (5) du conduit capillaire et represente la courbe de variation de la grandeur AP = Pe - Ps ou 
de la grandeur D en fonction de T autre grandeur ou en fonction du temps. On definit comme pression de depot, caracteristique du 
seuil de depot des fractions lourdes, la valeur de la pression Ps, qui correspond a un changement de la pente de la courbe de variation 
de la grandeur AP ou de la grandeur D. 
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les fractions lourdes floculent et se deposent, ce qui peut provoquer le 
colmatage des milieux poreux ainsi que la formation de bouchons 
susceptibles d'occasionner des dommages severes aux puits de production 
et aux installations de surface. 

5 Pour les producteurs de petrole, qui ont a extraire et a acheminer, par 

des puits de production et des reseaux de conduites, des fluides 
hydrocarbones liquides consistant en bruts petroliers renfermant des 
fractions lourdes, par exemple bruts petroliers asphalteniques, issus de 
champs de production, il est done important d'avoir line connaissance 
10 precise des seuils de pression en dega desquels les fractions lourdes se 
deposent, de maniere a mettre en peuvre la production et le transfert desdits 
fluides dans des conditions de pression et de temperature evitant les depots 
de fractions lourdes dans les installations ou a prevoir un traitement 
approprie. 

15 On connaTt diverses methodes pour la determination du seuil de depot 

r des fractions lourdes, notamment asphaltenes, contenues dans des fluides 
hydrocarbones liquides consistant en bruts petroliers. Ces methodes sont le 
plus souvent des methodes optiques par transmission ou diffusion de la 
lumiere, des methodes conductimetriques ou encore des methodes 

20 viscosimetriques. 

Les methodes precitees font appel a la detection de la variation d'une 
grandeur physique, par exemple coefficient d'absorption ou absorbance des 
rayons lumineux dans le domaine du visible ou dans I'infra-rouge, 
conductivity electrique ou encore viscosite, qui resulte du changement de 
25 consistance du fluide par suite de la floculation et du depot des fractions 
lourdes. 
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La methode selon I'invention pour la determination du seuil de depot 
des fractions lourdes contenues a I'etat dissous et/ou a I'etat colloTdal stable 
dans un fluide hydrocarbone liquide, se caracterise en ce qu'elle consiste a : 

- amener un echantillon dudit fluide, maintenu sous une pression et a une 
5 temperature constantes et telles que les fractions lourdes presentes dans 

ledit echantillon de fluide soient a I'etat dissous et/ou a I'etat colloTdal 
stable, a I'entree d'un passage capillaire comportant une entree et une 
sortie et apte a generer une chute de pression entre entree et sortie au 
moins egale a la difference entre la pression de I'echantillon de fluide et 
10 la pression de bulle dudit echantillon, 

- etablir une pression initiale de fluide en sortie du passage capillaire, 
sensiblement egale a la pression de I'echantillon de fluide amene a 
I'entree dudit passage, 

- generer, en operant a temperature constante sensiblement egale a la 
15 temperature de I'echantillon de fluide, un ecoulement du fluide liquide, a 

debit croissant, a travers le passage capillaire, jusqu'a ce que la pression 
en sortie du passage capillaire ait chute de la pression de depart a une 
pression predeterminee superieure a la pression de bulle de I'echantillon, 

- mesurer la difference AP entre la pression du fluide a I'entree du passage 
20 capillaire et la pression Ps du fluide en sortie dudit passage capillaire 

et/ou ladite pression de sortie Ps, ainsi qu'une grandeur D representative 
du debit de liquide s'ecoulant par le passage capillaire, 

- detecter un inflechissement significatif de la variation de Tune des 
grandeurs AP et D en fonction du temps ou en fonction de Tautre 

25 grandeur ou d'une grandeur representative de cette autre grandeur, et 
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Dans une premiere forme de mise en oeuvre de la methode selon 
Tinvention, oh genere I'ecoulement de liquide, a debit croissant, a travers le 
passage capillaire en faisant decroTtre la pression Ps en sortie du passage 
capiliaire, en continu ou par paliers, selon un profil predetermine en fonction 
5 du temps, pour passer de la pression de sortie initiale a la pression 
predeterminee superieure a la pression de bulle de I'echantillon et Ton 
enregistre la variation de la grandeur D, representative du debit de liquide 
s'ecouiant par le passage capillaire, en fonction du temps, lorsque la 
pression Ps decroTt par paliers, ou en fonction de AP ou de Ps, lorsque la 
10 pression Ps decroTt en continu, pour produire la courbe a partir de laquelle 
on definit la pression de depot des fractions lourdes. 

La decroissance de la pression en sortie du passage capillaire peut 
etre realisee, en particulier, avec une vitesse comprise entre 0,1 et 50 bar 
par minute et plus specialement allant de 0,5 a 1 0 bar par minute. 

15 Dans une deuxieme forme de mise en oeuvre de la methode selon 

-* invention, on genere I'ecoulement de liquide, a debit croissant, a travers le 
passage capiliaire en soutirant le liquide a la sortie dudit passage capillaire, 
avec un debit croissant, en continu ou par paliers, selon une loi 
predeterminee en fonction du temps, pour passer de la pression de sortie 

20 initiale a la pression predeterminee superieure a la pression de bulle de 
I'echantillon et Ton enregistre la variation de la grandeur AP, representative 
de la difference entre la pression du fluide a I'entree du passage capillaire et 
la pression Ps du fluide en sortie dudit passage capillaire, en fonction du 
temps, lorsque le debit de liquide soutire croit par paliers, ou en fonction de 

25 la grandeur D, lorsque ledit debit croTt en continu, pour produire la courbe a 
partir de laquelle on definit la pression de depot des fractions lourdes. 

Sur les courbes utilisees pour definir la pression de depot des 
fractions lourdes, on peut egalement mesurer la vitesse de variation de la 
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- une chambre de sortie, equipee de moyens assurant la generation d'un 
ecoulement de liquide, a debit croissant, et permettant d'imposer audit 
ecoulement un debit ou une pression variant en continu ou par paliers, et 
munie de moyens de mesure de la pression du liquide dans cette 

5 chambre et d'une grandeur D representative du debit de liquide en 
ecoulement, 

- un conduit capillaire presentant une entree et une sortie et connecte, par 
son entree, a la chambre d'entree et, par sa sortie, a la chambre de 
sortie, ledit conduit capillaire etant apte a generer une chute de pression 

10 entre son entree et sa sortie au moins egale a la difference entre la 
pression du liquide dans la chambre d'entree et la pression de bulle de ce 
liquide. 

Le dispositif selon I'invention peut encore comporter des moyens de 
maintien a temperature constante de ses elements. 

15 fc Le conduit capillaire peut etre rempli d'une phase stationnaire, qui 
peut etre choisie comme indique plus haut pour le passage capillaire. 

Qu'il soit garni d'une phase stationnaire ou exempt d'une telle phase, 
le conduit capillaire presente un volume de vide avantageusement compris 
entre 1 |xl et 5000 jxl et plus particuiierement allant de 1 0 jxl a 1 00 

20 Les moyens de maintien du liquide a pression constante dans la 

chambre d'entree peuvent consister, par exempie, en une pompe a piston 
asservie a ladite pression constante. 

Selon une forme de realisation particuliere, qui est tout specialement 
interessante pour une mise en oeuvre de la methode au sein du fluide 
25 hydrocarbon^ liquide, la chambre d'entree du dispositif presente une 
extremite ouverte a I'oppose de I'entree du conduit capillaire, ce qui tient lieu 
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regulateur et d'un debitmetre, dispose en amont de la vanne, I'entree de 
ladite vanne representant la sortie du conduit capillaire. 

Le dispositif peut encore comporter des moyens additionnels associes 
aux moyens de mesure de pression dans la chambre de sortie et aux 
5 moyens de mesure de la grandeur D representative du debit de liquide et 
agences pour detecter un inflechissement significatif de la variation de Tune 
des grandeurs AP et D en fonction du temps oii en fonction de I'autre 
grandeur ou d'une grandeur representative de cette autre grandeur, la 
grandeur AP representant la difference de pression entre les pressions dans 
10 les chambres d'entree et de sortie, c'est-a-dire la difference de pression 
entre I'entree et la sortie du conduit capillaire. 

En particulier, lesdits moyens additionnels, associes aux moyens de 
mesure de pression dans la chambre de sortie et aux moyens de mesure de 
la grandeur D representative du debit de liquide, peuvent etre des moyens 

15 d^enregistrement produisant des enregistrements, en fonction du temps, 
desdites pression et grandeur D representative du debit et/ou produisant la 
courbe de variation de la grandeur AP en fonction de ladite grandeur D ou en 
fonction du temps ou la courbe de variation de ladite grandeur D en fonction 
du temps ou en fonction de AP ou de la pression Ps dans la chambre de 

20 sortie. 

Le dispositif selon Pinvention, pour lequel la chambre d'entree 
presente une extremite ouverte a I'oppose de I'entree du conduit capillaire et 
comporte, eventuellement, un filtre interpose entre ladite extremite ouverte et 
I'entree du conduit capillaire, peut etre avantageusement integre dans un 
25 echantillonneur de fond susceptible d'etre descendu dans un puits 
produisant le fluide hydrocarbone renfermant des fractions lourdes, 
notamment asphaltenes, en realisant cette integration de telle sorte que 
I'extremite ouverte de la chambre d'entree soit apparente. 
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La chambre d'entree 1, de forme cylindrique, presente une extremite 
ouverte a Toppose de Tentree 4 du conduit capiilaire et comporte un filtre 7, 
qui est interpose entre ladite entree ouverte et I'entree 4 du conduit 
capiilaire. 

5 Le conduit capiilaire 3 est choisi pour etre apte a generer une chute 

de pression entre son entree et sa sortie au moins egale a la difference entre 
la pression du liquide dans la chambre d'entree et la pression de bulle de ce 
liquide. Par exemple, si la pression initiale du fluide hydrocarbone liquide 
produit par un reservoir d'hydrocarbures est egale a 450 bar et que la 

10 pression de bulle dudit fluide est egale a 200 bar, le conduit capiilaire est 
choisi pour etre apte a generer une chute de pression entre son entree et sa 
sortie au moins egale a 250 bar. Le conduit capiilaire 3 peut etre rempli 
d'une phase stationnaire ou au contraire etre exempt d'une telle phase. Dans 
Tun ou Pautre cas, le volume de vide dans le conduit capiilaire est compris 

1 5 entre 1 yd et 5000 \x\ et se situe plus particulierement de 1 0 jxl a 100 jxl. 

~ La chambre de sortie 2 est structuree pour le soutirage de liquide et 

consiste en une chambre cylindrique, dans laquelle coulisse un piston 8, qui 
est prolonge par une tige 9 associee a un systeme d'entrainement 10 
comportant un moteur et permettant un entrainement en translation du 
20 piston a vitesse croissant en continu ou par paliers. La chambre 2 est 
equipee d'un capteur de pression 11 et le systeme d'entrainement du piston 
en translation est associe a un capteur 12 pour la mesure de la vitesse de 
deplacement du piston, laquelle vitesse est fonction du debit de liquide 
soutire et, par exemple proportionnelle a ce debit. 

25 Le dispositif est associe a un systeme d'enregistrement 13, auquel 

sont connectes, par leurs sorties respectives 14 et 15, le capteur de pression 
11 et le capteur 12 de vitesse de deplacement du piston, lequel systeme 
d'enregistrement produit des enregistrements, en fonction du temps, 
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temperature de I'ensemble du dispositif reste egalement constante et egale a 
ladite temperature du fluide en fond de puits. 

La pression dans la chambre de sortie 2 est alors ajustee, par 
deplacement du piston 8, a une valeur egale a celle de la pression du fluide 
5 remplissant la chambre d'entree 1 . 

Au moyen du systeme d'entratnement 10, le piston 8, dont la position 
determine le volume de la chambre 2, est alors deplace a vitesse croissante 
faible, par exemple correspondant a un debit de 0,01 a 10 ml/minute, dans le 
sens d'une augmentation de volume de la chambre de sortie 2, de maniere a 

10 creer un ecoulement de fluide en continu dans le conduit capillaire 3. Le 
deplacement du piston entratne une chute progressive de la pression du 
liquide dans la chambre de sortie 2, c'est-a-dire a la sortie du conduit 
capillaire 3. On mesure la pression dans la chambre 2, a I'aide du capteur de 
pression 1 1 , ainsi que la vitesse V de deplacement du piston 8, a I'aide du 

15 capteur de vitesse 12, laquelle vitesse est fonction du debit de fluide 
s traversant le conduit capillaire et, par exemple proportionnelle a ce debit. Les 
signaux 14 respectivement 15, delivres par le capteur de pression 11 et le 
capteur de vitesse 12, sont enregistres dans un systeme enregistreur 13, 
lequel systeme elabore, entre autres, une courbe telle que celle montree sur 

20 la figure 2a et representant la variation de la difference AP entre les 
pressions du fluide respectivement a Pentree 4 et a la sortie 5 du conduit 
capillaire en fonction de la vitesse V de deplacement du piston, qui est, dans 
ce cas proportionnelle au debit de liquide soutire par le conduit capillaire 3. 
Comme represents sur la figure 2a, la pression en sortie du conduit capillaire 

25 3, c'est-a-dire la pression dans la chambre de sortie 2, a ete reduite de la 
valeur de depart, egale a la pression du fluide prevalant dans la chambre 
d'entree 1 , jusqu'a la pression de bulle dudit fluide. 
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des fractions lourdes, notamment asphaltenes, a la temperature d'operation 
pour le fluide etudie, ladite pression caracterisant le seuil de depot des 
fractions lourdes, notamment asphaltenes, contenues dans ledit fluide. 

On peut encore envisager d'augmenter par paliers le debit de liquide 
5 soutire par le conduit capillaire. En I'absence d'un colmatage du capillaire 
resultant du depot de fractions lourdes, la difference de pression AP prend 
une valeur sensiblement constante a chaque palier de debit. Par contre, 
lorsque les fractions lourdes, notamment asphaltenes, commencent a se 
deposer, on observe une instability de la difference de pression AP, c'est-a- 

10 dire une augmentation de cette difference avec le temps pour un palier de 
debit donne. Ce comportement peut etre mis en evidence en enregistrant la 
difference de pression AP en fonction du temps. Sur Penregistrement obtenu, 
qui a une allure de courbe etagee similaire a celle representee sur la figure 
3a, on peut encore definir une valeur (AP) d , au point D de la courbe etagee 

15 qui correspond au debut du premier palier d'instabilite de pression 25i. Cette 
-valeur (AP) d permet, comme indique plus haut, de definir ia pression P d de 
depot des fractions lourdes, notamment asphaltenes, a la temperature 
d'operation pour le fluide etudie, qui caracterise le seuil de depot des 
fractions lourdes, notamment asphaltenes, contenues dans ledit fluide. 

20 Dans une variante, on utilisait un dispositif similaire a celui represents 

sur la figure 4, qui differe du dispositif schematise sur la figure 1 en 
constituant la chambre de sortie 2 et ses equipements par la portion aval 30 
du conduit capillaire 3, equipee d'une vanne 31 de regulation de pression, 
commandee par un regulateur 32 a consigne variable, d'un capteur de 

25 pression 33, connecte par une sortie 34 au regulateur et a I'enregistreur 13, 
et d'un debitmetre 35, dispose en amont de la vanne 31 et connecte par une 
sortie 36 audit enregistreur. Uentree de la vanne 31 represente la sortie 5 du 
conduit capillaire. 
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et/ou a I'etat colloidal stable, la chute de pression en sortie du conduit 
capillaire se traduit par une diminution de la solubilite des fractions lourdes, 
notamment asphaltenes, dans le fluide traversant le conduit capillaire. 
Lorsque le seuil de saturation est atteint, les fractions lourdes, notamment 
5 asphaltenes, floculent et se deposent sur la paroi interne du conduit 
capillaire et egalement sur la phase stationnaire, lorsqu'elle est presente, et 
colmatent ledit conduit. Du fait du colmatage du conduit capillaire par les 
fractions lourdes, notamment asphaltenes, le debit de liquide s'ecoulant par 
ce conduit ne suit plus la meme loi de variation en fonction de la grandeur 

10 AP qu'avant le colmatage et augmente moins rapidement. II en resulte, sur la 
courbe de la figure 2b representant la variation du debit D de liquide, 
s'ecoulant par le conduit capillaire 3, en fonction de la difference de pression 
AP, un changement de pente au point E entre la partie 41 de ladite courbe 
correspondant a la situation avant colmatage du conduit capillaire 3 et la 

15 partie 42 de cette courbe correspondant a la situation apr§s colmatage. 

• La pression P d determinee, a partir de la valeur (AP) d au point E (point 
de depot) de la courbe, par la relation P d = P e - (AP) d , ou Pe represente la 
pression du liquide dans la chambre d'entree 1, definit la pression de depot 
des fractions lourdes, notamment asphaltenes, a la temperature d'operation 
20 pour le fluide etudie, ladite pression caracterisant le seuil de d6pot des 
fractions lourdes, notamment asphaltenes, contenues dans ledit fluide. 

On peut encore envisager d'augmenter par paliers la difference AP 
entre les pressions du fluide respectivement a I'entree 4 et a la sortie 5 du 
conduit capillaire. En I'absence d'un colmatage du capillaire resultant du 
25 depot de fractions lourdes, le debit de liquide soutire par le conduit capillaire 
3 prend une valeur sensiblement constante a chaque palier de AP. Par 
contre, lorsque les fractions lourdes, notamment asphaltenes, commencent 
a se deposer, on observe une instabilite du debit, c'est-a-dire une diminution 
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capillaire 3, ledit conduit capillaire presentant une entree 4 et une sortie 5 et 
etant connecte, par son entree, a la chambre d'entree et, par sa sortie, a la 
chambre de sortie. 

La chambre d'entree 1 consiste en une chambre cyiindrique, dans 
5 laquelle coulisse un piston 50, qui est prolonge par une tige 51 associee a 
un systeme d'entrainement 52 comportant un moteur et permettant un 
entrainement en translation du piston. La chambre 1 est en outre equipee 
d'un conduit 53 pourvu d'une vanne de fermeture 54, pour I'introduction de 
I'echantillon de fluide a etudier, et d'un capteur de pression 55. Un regulateur 
10 56 en liaison avec le systeme 52 d'entrainement du piston en translation et 
recevant des informations du capteur de pression 55 controle la vitesse de 
deplacement du piston, de maniere a maintenir la pression du fluide dans la 
chambre 1 a une valeur predeterminee. 

Le conduit capillaire 3 est choisi, comme indique precedemment, pour 
15 etre apte a generer une chute de pression entre son entree et sa sortie au 
rnoins egale a la difference entre la pression du liquide dans la chambre 
d'entree et la pression de bulle de ce liquide. Le conduit capillaire 3 peut etre 
rempli d'une phase stationnaire ou au contraire etre exempt d'une telle 
phase et, dans Tun ou I'autre cas, il presente un volume de vide ayant une 
20 valeur telle que precisee plus haut. 

La chambre de sortie 2 consiste en une chambre cyiindrique, dans 
laquelle coulisse un piston 8, qui est prolonge par une tige 9 associee a un 
systeme d^ntralnement 10 comportant un moteur et permettant un 
entrainement eh translation du piston a vitesse irnposee croissant en continu 
25 ou par paliers, ce qui correspond a un soutirage de fluide hors du capillaire 3 
avec un debit impose croissant en continu ou par paliers. La chambre 2 est 
equipee d'un capteur de pression 11 et le systeme d'entramement du piston 
en translation est associe a un capteur 12 pour la mesure de la vitesse de 
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Pour ce faire, le conduit capillaire 3 et la chambre de sortie 2 sont 
remplis d'un solvant des fractions lourdes, notamment asphaltenes, introduit 
par le conduit 57 de la chambre 2. 

Un echantillon du fluide hydrocarbone renfermant des fractions 
5 lourdes et notamment des asphaltenes est introduit, par le conduit 53, dans 
la chambre d'entree 1 et la pression du fluide dans ladite chambre est 
ajustee a la valeur desiree, par exemple egale a la pression prevalant dans 
le puits renfermant le fluide hydrocarbone a etudier. 

Le dispositif est place dans une enceinte thermostatee, non 
10 representee sur la figure 5, assurant son maintien a la temperature choisie, 
par exemple egale a la temperature du fluide en fond de puits. 

La pression dans la chambre de sortie 2 est alors ajustee, par 
deplacement du piston 8, a une valeur egale a celle de la pression du fluide 
remplissant la chambre d'entree 1 . 

15 Au moyen du systeme d'entramement 10, le piston 8, dont la position 

determine le volume de la chambre 2, est alors deplace dans le sens d'une 
augmentation du volume de la chambre de sortie 2, de maniere a creer un 
ecoulement de fluide en continu dans le conduit capillaire 3. Le deplacement 
du piston est controle pour assurer un soutirage de liquide hors du conduit 

20 capillaire soit a debit croissant en continu ou par paliers selon un profil 
impose, soit a pression decroissant en continu ou par paliers selon un profil 
impose. 

Le deplacement du piston entralne une chute progressive de la 
pression du liquide dans la chambre de sortie 2, c'est-a-dire a la sortie du 
25 conduit capillaire 3. On mesure la pression dans la chambre 2, a I'aide du 
capteur de pression 1 1 , ainsi que la vitesse de deplacement du piston 8, a 
I'aide du capteur de vitesse 12, laquelle vitesse est fonction du debit de 
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D'autre part, la diminution de la vitesse de variation de la pente de la 
portion de courbe commencant au point correspondant a la pression de 
depot des fractions lourdes, par exempie vitesse d'augmentation de la pente 
de la portion 22 sur la figure 2a ou vitesse de diminution de la pente de la 
5 portion 42 sur la figure 2b, traduit egalement I'effet favorable de I'additif a 
inhiber ou a retarder la formation des depots de fractions lourdes contenues 
dans le fluide. 
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- detecter un inflechissement significatif de la variation de Tune des 
grandeurs AP et D en fonction du temps ou en fonction de I'autre 
grandeur ou d'une grandeur representative de cette autre grandeur, et 

- definir comme pression de depot des fractions lourdes a la temperature 
5 d'operation, pour le fluide hydrocarbone liquide soumis a I'essai, la 

pression de fluide en sortie du passage capillaire qui correspond a un 
debut dudit inflechissement, cette pression caracterisant le seuil de depot 
des fractions lourdes pour ledit fluide. 

2 - Methode selon la revendication 1, caracterisee en ce que le 
10 passage capillaire est rempli d'une phase stationnaire. 

3 - Methode selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que le 
passage capillaire presente un volume de vide compris entre 1 \i\ et 5000 |xl 
et plus particulierement allant de 10 pJ a 100 \il 

4 - Methode selon Tune des revendications 1 a 3, caracterisee en ce 
15 que la pression de I'echantillon liquide amene a I'entree du passage 

capillaire est comprise entre 5 bar et 1500 bar. 

5 - Methode selon Tune des revendications 1 a 4, caracterisee en ce 
que le volume d'echantillon liquide balayant le passage capillaire, au cours 
de ['operation, represente 50 a 500 000 et de preference 10 000 a 100 000 

20 fois le volume de vide dudit passage capillaire. 

6 - Methode selon I'une des revendications 1 a 5, caracterisee en ce 
que les deux dernieres etapes de la methode sont realisees en representant, 
sous la forme d'une courbe, la variation de Tune des grandeurs AP et D en 
fonction du temps ou en fonction de I'autre grandeur ou d'une grandeur 

25 representative de cette autre grandeur, et en definissant comme pression de 
depot des fractions lourdes a la temperature d'operation, pour le fluide 
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1 0 - Methode selon Tune des revendications 1 a 9, caracterisee en ce 
qu'elle est mise en ceuvre in situ au sein du fiuide hydrocarbone liquide 
renfermant des fractions lourdes, notamment asphaltenes, a I'etat dissous 
et/ou a I'etat colloidal, I'entree du passage capillaire etanf alors directement 

5 au contact dudit fiuide. 

1 1 Dispositif de determination du seuil de floculation des fractions 
lourdes, contenues a I'etat dissous et/ou a Petal colloidal, dans un fiuide 
hydrocarbone liquide, caracterise en ce qu'il comporte : 

- une chambre d'entree (1) pour un liquide, equipee de moyens (6) 
10 d'amenee et de maintien a pression constante dudit liquide dans ladite 

chambre, 

- une chambre de sortie (2), equipee de moyens (8, 9 10)assurant la 
generation d'un ecoulement de liquide, a debit croissant, et permettant 
d'imposer audit ecoulement un debit ou une pression variant en continu 

15 ou par paliers, et munie de moyens de mesure de la pression (11) du 
liquide dans cette chambre et d'une grandeur D representative du debit 
(12). de liquide en ecoulement, 

- un conduit capillaire (3) presentant une entree (4) et une sortie (5) et 
connecte, par son entree, a la chambre d'entree (1) et, par sa sortie, a la 

20 chambre de sortie (2), ledit conduit capillaire etant apte a generer une 
chute de pression entre son entree et sa sortie au moins egale a la 
difference entre la pression du liquide dans la chambre d'entree et la 
pression de bulle de ce liquide. 

12 - Dispositif selon la revendication 11, caracterise en ce qu'il 
25 comporte des moyens de maintien a temperature constante de ses 

elements. 
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dispose en amont de la vanne, Pentree de ladite vanne representant la sortie 

(5) du conduit capillaire. 

18 - Dispositif selon I'une des revendications 11 a 17, caracterise en 
ce qu'il comporte des moyens additionnels(13) associes aux moyens (11, 

5 33) de mesure de pression dans la chambre de sortie et aux moyens (12, 
35) de mesure de la grandeur D representative du debit de liquide et 
agences pour detecter un inflechissement significatif de la variation de Tune 
des grandeurs AP et D en fonction du temps ou en fonction de Pautre 
grandeur ou d'une grandeur representative de cette autre grandeur, la 
1 0 grandeur AP representant la difference de pression entre les pressions dans 
les chambres d'entree et de sortie. 

19 - Dispositif selon la revendication 18, caracterise en ce que lesdits 
moyens additionnels (13), associes aux moyens de mesure de pression 
dans la chambre de sortie et aux moyens de mesure de la grandeur D 

15 representative du debit de liquide, comprennent des moyens 
d'enregistrement produisant des enregistrements, en fonction du temps, 
desdites pression et grandeur representative du debit et/ou produisant une 
courbe de variation de la grandeur AP en fonction de ladite grandeur D ou en 
fonction du temps ou une courbe de variation de ladite grandeur D en 

20 fonction du temps ou en fonction de AP ou de la pression Ps dans la 
chambre sortie. 

20 - Dispositif selon I'une des revendications 11 a 19, caracterise en 
ce que la chambre d'entree (1) du dispositif presente une extremite ouverte 

(6) a I'oppose de Pentree du conduit capillaire, ce qui tient lieu de moyens 
25 d'amenee et de maintien a pression constante du liquide contenu dans ladite 

chambre, lorsque cette chambre est immergee dans le fluide hydrocarbone 
liquide. 
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22 - Dispositif selon la revendication 20 ou 21 c„w - • • 
la chambre d'entrea (1, sd, apparame. ° UVerte (6) de 
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